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GB/T 16477.5—200×
代替GB/T 16477.5-1996
      

前    言

GB/T16477-200X《稀土硅铁合金及镁硅铁合金化学分析方法》共分5个部分：
第1部分：GB/T16477.1-200X  稀土硅铁合金及镁硅铁合金化学分析方法  稀土总量的测定。
第2部分：GB/T16477.2-200X  稀土硅铁合金及镁硅铁合金化学分析方法  钙、镁、锰量的测定。
第3部分：GB/T16477.3-200X  稀土硅铁合金及镁硅铁合金化学分析方法  氧化镁量的测定。
第4部分：GB/T16477.4-200X  稀土硅铁合金及镁硅铁合金化学分析方法  硅量的测定。
第5部分：GB/T16477.5-200X  稀土硅铁合金及镁硅铁合金化学分析方法  钛量的测定。
本部分为第5部分。
本部分是对GB/T16477.5—1996《稀土硅铁合金及镁硅铁合金化学分析方法 钛量的测定》的修订。
本部分与GB/T16477.5—1996相比，主要有如下变动：
——使用电感耦合等离子体光谱法代替原国标中分光光度法测定钛的含量。

——增加了精密度条款；
——增加了质量保证和控制条款；

——根据GB/T1.1-2000和GB/T20001.4的规定进行了编辑性修改。
本标准由工业和信息化部原材料工业司提出。
本标准由全国稀土标准化技术委员会归口。
本标准由包头稀土研究院起草。
    本标准由内蒙古包钢钢联股份有限公司技术中心、中国兵器工业集团第五二研究所参加起草。
    本标准主要起草人：李玉梅、崔爱端。
    本标准参加起草人：乔宇、李锋、田小亭、段东升。
    本部分所替代标准的历次版本发布情况为：
——YB 2503-77；
——GB/T 16477.5—1996。
稀土硅铁及镁硅铁合金化学分析方法
钛量的测定  
电感耦合等离子体发射光谱法
1 范围
本标准规定了电感耦合等离子体发射光谱法测定稀土硅铁及镁硅铁合金中钛的含量。

本标准适用于稀土硅铁及镁硅铁合金中钛量的测定。测定范围：0.30~5.00%。
2 原理
试样用硝酸、氢氟酸溶解，高氯酸冒烟驱氟，根据钛的发射光谱特征谱线采用电感耦合等离子体发射光谱法进行测定。
3 试剂
3.1盐酸 (ρ1.19 g/mL)。    

3.2硫酸 (ρ1.84 g/mL)。
3.3硝酸（ρ1.42 g/mL）。
3.4盐酸（1＋1）。
3.5硫酸（5＋95）。
3.6氢氟酸（ρ1.15 g/mL)。
3.7高氯酸（ρ1.67g/mL)。
3.8钛标准溶液：称取0.1669克经800℃灼烧1小时并在干燥器中冷却至室温的二氧化钛(高纯)置于铂金坩埚中加入3～4克焦硫酸钾于650～700℃ 熔融至红色透明，取出稍冷，将其放入400mL烧杯中，加入100mL硫酸（3.5），低温加热浸取，用硫酸（3.5）洗出坩埚，溶液冷却至室温移入1000mL容量瓶中，用硫酸稀释至刻度，混匀，此溶液1mL含100μg钛。
3.9  氩气：（纯度＞99.99%）。
4 仪器
4.1 电感耦合等离子体光谱仪，分辨率＜0.006nm（200nm处）。
4.2 光源：氩等离子体光源。
5 试样 
合金制成粉状，过120目筛。
6 分析步骤
6.1 试料 
称取0.1g试样（5），精确至0.0001g。
6.2 测量次数
独立地进行两次测定，取其平均值。

6.3 空白溶液
随同试料制备空白溶液。
6.4 分析试液的配制
6.4.1将试料（6.1）置于干燥的黄金皿中，缓慢滴加5mL硝酸（3.3），加2mL氢氟酸（3.6），边加边摇，再加3mL高氯酸（3.7），加热至高氯酸浓烟冒尽，取下稍冷，加入约10mL盐酸（3.4）加热溶解盐类，定容至200mL容量瓶中。
6.4.2 钛含量0.30～2.00 %可以直接测定溶液（6.4.1）。

6.4.3 钛含量＞2.00～5.00%时，分取10mL至100mL容量瓶中，加入4mL盐酸（3.4），稀释至刻度，混匀待测。
6.5 标准系列溶液的制备
准确分取钛标准溶液（3.8）0.50mL，2.50mL，5.00mL于50mL容量瓶中，加入2.00mL盐酸（3.4），稀释至刻度，混匀。此标准系列溶液1 mL含钛为1.00μg，5.00μg，10.00μg。

6.6 测定
6.6.1 分析线波长
分析线见表1。
表1 推荐分析线

	测定元素
	Ti

	波长/nm
	334.941
	336.121


6.6.2  按仪器选定工作条件依次测定标准系列溶液（6.5）、空白溶液（6.3）、分析试液（6.4.2）或（6.4.3）。
7 分析结果的计算与表述

按公式(1)计算试样中钛的质量分数（％）：
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式中：C——自工作曲线上查得钛元素的质量浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）；

V2——分析试液的体积，单位为毫升（mL）；
V1——分取试液的体积，单位为毫升（mL）；

V0——试液总体积，单位为毫升（mL）；

m——试料的质量，单位为克（g）。
8 精密度

8.1重复性


在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值的范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过重复性限（r），超过重复性限(r)的情况不超过5%，重复性限(r)按表2数据采用线性内插法求得：

表2 重复性
	质量分数/%
	重复性限/r

	0.324
	0.0158

	1.25
	0.0756

	3.50
	0.125

	
注：重复性限（r）为2.8×Sr，Sr为重复性标准差。




8.2再现性

表3 再现性
	质量分数/%
	再现性限/R

	0.314
	0.0315

	1.27
	0.0747

	3.41
	0.297

	注：再现性限（R）为2.8×SR，SR为再现性标准差。


8.3允许差

实验室之间分析结果的差值应不大于表4所列允许差：
表4  允许差

	含量范围/%
	允许差/%

	0.30~1.00
	0.08

	>1.00~3.00
	0.15

	>3.00~5.00
	0.20


9 质量保证和控制

每周用自制的控制标样（如有国家级或行业级标样时，应首先使用）校核一次本标准分析方法的有效性。当过程失控时，应找出原因，纠正错误，重新进行校核。
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